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Titel der Erfiadung . 

Verif ahren' zur Hersteilung von Vi3kbse aiit gut" er Piltrierbar- 
keii aus Bagasse zeilst off 



Anvrendungsgebiet der Erfindung 

Diese Erfindung betrifft die Hersteilung von Cellulose- 
xanthogenat und dessen alkalische Losung - die Viskose - spe- 
ziell mit Zellstoff von Einjahrespflanzen. Die so hergestell- 
te Viskose ist geeignet fiir die Pabrikation von Textilfasern, 
Pollen und anderen Pormkorpera. • 

Charakteristik der bekannten technischen Losungen 

Traditionell werden Pasern und Pilme aus Regeneratcellulose 
uber den ViskoseprozeS aus Holz2ellstoff hergestellt, D e r dazu 
notwendige techno logische Prozefi be3teht aus folgenden Schrit- 
ten: Alkalisierung des Zellstoff s mit JTatroniauge , Zanthoganie- 
rung'der Alkalicellulose mit Schwefelkoiilenstoff , Auflosen des 
Xanthogenats in Natronlauge zu Viskose und Piltration uer3el- 
ben. Anschliefiend werden aus der Viskose in sauren Pallbadem 
Pasern und andere Produkte herg stellto 
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Fur Viskose aus Holzzellstoff hat man zum Swecke der Ver- 
besserung der Filtrierbarkeit verschiedene Varianten vor- 
geschlagen wie z. B» den Zusatz von Tallol oder' von Deri- 
vaten des EthylenoxLds, Mischung unterschiedlicher Visko- 
sen usw. (US-PS 2 931 734, US-PS 3 758 458, DD-PS 206 217). 
Die zugegebenen Hilf3mittel haben im.allgemeinen die Auf- 
gabe, die Viskoseeigenschaf ten wie s. 3o die Filtrierbar- 
keit, die Transparenz, den Durchlauf durch die Lagerbehal- 
ter und die Eigenschaf ten der erhaltenen. Fasem zu verbes- 
sem. jfformalerweise sind diese Substanzen i'enside, und es . 
ist mbglich, drei unterschiedliche Typen wie nichtioni3che, 
kationisch aktive und anionisch aktive Substanzen su be- 
nutzen. Hichtionische Substanzen haben den Vorteil der 
Mischbarkeit mit geladenen Substanzen, ohne die Ladung des 
Systems zu beeinflussen. 

Es sind viele Verf ahren zum Kolzauf schlufi fiir die Zells tof f- 
" ~h~er^^^ "dem Vis- 

kose verf ahren, 3. Auflage 1967, Springer- Verlag Berlin, Hei- 
delberg, New York). 

Der Ho Iz mangel in der TTelt swang als Eonsequenz and ere 
Cellulosequellen wie Einjahrespflanzen zu suchen. Zum 3ei- 
spiel wurde der Auf schlufl von Hanf mit ITatriumsulfit b i 
Tempera turen oberhalb 413 X (GB-PS 841 382) oder von 3aum- 
wollinters mit Ifatronlauge zur Herstellung von Zellstoff 
mit hohem pC-Cellulosegehalt (H« Omar, M.A. El-Tara boulsi, 
Tappi 43 (1960) Ifr# 7, 260A-280A), angewendet. Auch fur die 
Zuckerrohrbagasse ist ein AufschluB notwendig, urn einen Zell 
stoff mit geniigend hohem Cellulosegehalt fiir. die Produktion v 
Fasem oder Polien aus Hegeneratcellulose zu erhalten. Pur 
Bagasse werden einige Auf schluBkochungen zur Gewinnen von 
Qualitatszellstoff vorgeschlagen, so z. 3» Aufschlufi in -neu- 
tral sulfitlo3ung mit Aluminium- und Magnesiumbisulfit .nach . 
Vorhydrolyse mit 0,09 #iger Schwefelsaure (US-PS 2.731 345), 
Kochung mit Lauge und UTatriumsulfid (JP-PS 2 351 (1956)) oder 
mit Salpetersaure (ES-PS 213 734) • Each die sen Verf ahren 
erhalt man zweifelsohne einen guten Papierzellstoff , aber 
durch seinen Gehalt an Pentosan n, Asche und Lignindexivaten 
ist er wenig tauglich fiir die Viskoseh rstellung. 
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Pur die Verbesserung der Eigenschaf ten von Z ll3toff en aus 
Ein;jahrespflanzen - darunter aus Bagasse - hat man vorge- 
schlagen, die Bagasse vor der Entmarkung und Kochung mit 
verdiinnter Lauge zu behandeln (DD-PS 204 814), auflerdem 
wurde die Mi sc hung verschiedener Zellstcffe ver?/endet 
(P.P. Jadon, Indian Pulp and Paper 27, 1972, Nr. 314). 
Vergleichende U n tersuchungen zwischen Bagasse und Holz in 
Australian bestatigen, dafi nach dem AufschluJ3 mit Natron- 
lauge nur Holz einen fUr den ViskoseprozeB tauglichen Zell- 
atoff ergibt (3T.K.: Bull Imp. Inst. 27, 1929, 1-9). 
Durch einen Aufschlufi mit Hatronlauge und Matriumsulfid er- 
halt man einen- Zellstoff aus Bagasse. rait guten Eigenschaf- 
ten fUr den.Yiskoseprozefi (V. .Lopuja, C. Triana: Cuba Azrucar 
Enero/Harzo 1970, 31-3.9 und S«K.D. . Gruha, M.M. Sing, Y.B. 
Sabena: Indian Pulp and. Paper 17, 1960). Aus diesem Bagasse- 
zellstdf iT&yp~ vnirden TOsko sen nach "dem /Standardprozefi- herge- 
stellt und es haben sich Schv7ierigkeiten bei der Filtrier- 
barkeit geseigt (L. Puentes Aguilar: . lug. Quim. Mexico. 1964, 
10-15; G.J. Sleijhan: Silk Rayon Ind. India 4, Ur. 7, 1961, 
14-15; s. El Shortano: Egypt J* Chem. 17, Kr. 3, 1974, 255-265 
und G. Aguilar u. .mtarb. : Hevista ICIDCA 2 (3) 42-49 (1973) 
unci 12- (1) 18-32 (1978). Von G. Aguilar wurde aus.3agasse- 
zellstoff Viskose mit einem Pilterwert von Kr =* 3100 erreicht. 
Wie zu sehen ist, sind diese durchgefiihrten Arbeiten auf die 
LSsung des Problems der KLltrierbaoSceit der Viskosen aus 
Zuckerrohrbagasse gerlchtet, trotsdem hat man bis jetzt das 
Problem. nicht lb*sen kbnnen. 



Z iel der Erfindung 

Ziel der Erfindung ist es, eine Tiskose aus 3agassezellstoff 
zu erzeugen, die in.ihrer QualitaLt geeignet ist, fur die Er- 
zeugung textiler Faden bzw. Casern vexvrendet zu werden. 
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Darlegun g des Wesehs der Srfindune; 

- Aufgabenstellung 

Aufgabe der Erfindung ist, die Piltrierbarkeit der Vis- 
kose aus Bagassezellstoff zu verbessern* 

- Slerkmale der Erfindung 

Es wurde gefunden, daB die Piltrierbarkeit der Tiskose aus 
Bagassezellstoff sich deutlich verbessert, wenn die Alkali- 
cellulose wahrend des Zerfaserns mit einer Losung von Poly- 
ethylenglykol von einem Holekulargewicht unter 2500 in Men- 
gen bis zu 5. Massed auf eingesetzte Cellulose bezogen, be- 
handelt wird. Man erreiclit auchgute Ergebnisse, wenn die 
Behandlung mit Polyethylenglykol nicht vor sondern nach der 
Vorreife der Alkalicellulose vorgenommen wird. 
Die behandelte vorgereifte Alkalicellulose wird mit Schwefe 
kohlenstoff bis ZU 50 % - "eSgesetzt^ Cellulose bezogen 
xanthogeniert bei einer -lemperatur unter 305 IC und einer Re 
aktionszeit bis zu. 3 Stunden* Das Cellulosezanthogenat wird 
bei einer lemperatur unterhalb von 293 K in ilatronlauge bia 
zu 4 Stunden gelb'st und ergibt eine Viskose mit einem°Cellu 
losegehalt zwischen 4 und 12 % und einen Alkaligehalt zwisc 
3 und 8 % a 

■ Statt /.mit Polyethylenglykol ist auch eine Behandlung der Al 
kalicellulose.mit einer Mischung von diesem und einigen De- 
rivaten wie z. B. Alkylamino-polyethylenglykol moglich. 

Au sf iihrungsb ei spi e 1 e 

1 o Der Vorhydrolyse-Suif at-Bagasse-Zellstof f wurde mit 
17 #iger Natronlauge bei einer Temperatur von 293 K und 
einem Verhaltnis Cellulosegewicht : L a ugevo lumen von 
. 1 : 30 alkalisiert. Die zerkleinerte Alkalicellulose wur- 
de mit 0,5 % (auf eingesetztes Cellulosegewicht bezogen) 
eines Polyethylenglykols in LSsung; dessen Kclekularge- 
wicht unt r 2500 lag, behandelt« 
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Die Alkali cellulose wurde 48 Stuaden bei 293 K vorge- 
reift, urn den Polymerisationsgrad der Cellulose auf un- 
gefahr 400 zu verringern. Die vorgereifte Alkalicellu- 
lose wurde mit 40 % Schwefelkohl ens toff - auf Cellu- 
losegewicht in der Alkali cellulose besogen - bei 301 K 
wShrend 2 Stunden umgesetzt. Das durch die Reaktion er- 
haltene C el lulosexanthogenat .wurde in Hatronlauge . bei 
288 K zu einer Viskose mit 7,87 56* Cellulose und 7,71 % 
Alkali gelost. Die Viskose hatte auflerdem eine Viskosi- 
tat von 104 Kugelfallsekunden und einen Substitutions- 
grad von ^ « 67,7. Die Piltrierbarkeit der so erhalte- 
nen Viskose wird durch einen Kr-Wert von 376 (ent- 
sprechend. 1504 nach der Methode von G. Aguilar) beschrie 
ben. Bin Kriterium fur die Beurteilung der Piltrations- 
■ eigenschaften einer Viskose ist der gesamte viskositsts- 
korrtgi erte • Kr-^ert ( 2GL 142^2042 "S*. Sy Gruppe 1 4700 
"Production von Pasera aus Viskose", Methode der che- 
mischen Kontrolle, Sept. 1971): 

* 

' Zr = ? . 10 5 (2 - b/a)/(a + b) ff 0 ' 4 
wobei . P die Piltrationsflache in cm 2 , 

a die Pi ltrat masse, in 20 Minuten Piltrations- 
zait , 

b die Piltratmasse zwischen der 20, und 60, j-H— 

nute der Piltrationszeit und 
IT die Viskoseviskositat in Kugelfallsekunden 

sind. 

Vergleichsbeispiel : 

In gleicher Weise wurde wie beschrieben - mit Ausnahme 
des Zusatzes von Polyethylenglykol - eine Viskose herge- 
stellt. .Die Alkalicellulose enthielt 15,88 % Alkali und 
35,38 % Cellulose. Die AusfUhrung der Vorreife, Xantho- 
genieiung und Losung erfolgte wie oben beschrieben. 
Es wurde eine Viskose mit 6,31 % Alkali, 7,58 Cellulose, 
eine Viskositeit von 85 Kugelfallsekunden und einen ^-Wert 
von 53,9. erhalten. D r Piltrationswert Kr war 727 (ent- 
sprech nd 2908 nach G. Aguilar). Dem groBen Kr-ffert. nach 
ist die Piltrierbarkeit schlechter als in Beisniel 1 . 
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3« Unter gleichen Bedingungen wie in Beispiel 1 wurde ine 
Alkalicellulose mit 15,4 % Alkali und 34,46 % Cellulose 
erhalten und mit 1 % (auf eingesetztes Cellulosegewicht 
bezogen) Polyethylenglykol des Molekulargewichts 4. 2500 
behandelt* Der Prozefi wurde fortgeftthrt unter den glei- 
chen Bedingungen. der Vorreife, Zanthogenierung und Losu; 
wie in. Beispiel 1. Es wurde eine Viskose mit 19,79 % 
Alkali, 9,10 % Cellulose, einer Viskositat Ton 127 Kuge 
fallsekunden und einem ^-Wert von 54,4 erhalten „ Die 
Piltrierbarkeit entsprach einem Kr-Wert von 206 (ent- 
sprechend 824 nach G« Aguilar). 

■ 

4o 30 g Bagassezellstoff wurden mit 17 #iger Katronlauge 
bei gleicher T e mperatur und Plotte wie in Beispiel 1 al- 
kalisiert # Nach 2 u satz von 0,5 % Polyethylenglykol,. das 
auch in Beispiel 1 verwendet wurde, ergab .sich eine 
Alkalicellulose mit 14,79 % Alkali und 31,61 fo Cellulose 
Die Alkalicellulose wurde bei 293 K 48 Stunden vorgereif 
bis der Polyraerisationsgrad der Cellulose sich auf unge- 
fahr 400 verringert hatte. Die vorgereif te Alkalicellulo 
se wurde in diesem Pall mit 50 % Schwefelkohlenstof f ~ 
auf Cellulosegewicht in der Alkalicellulose bezogen - be 
301 K walirend 2 Stunden zur Reaktions gebracht. tfach Auf 
losung.des Cellulosezanthogenats wie-in Beispiel 1 wurde 
eine Viskose mit 6,19 % Alkali und 7,42. % Cellulose ea>- 
halten* Die Viskositat betrug 85 Kugelfallsekunden, und 
der -Wert war 58,6. Die Piltrierbarkeit dieser Viskose 
entsprach einem Kr-Wert von 359 (entsprechend 1436 nach 
C-. Aquilar) . 

• Vergleichsbei spiel: 
5* Unter gleichen Bedingungen wie in Beispiel .4 wurde eine 

Alkalicellulose mit- 15,11 % Alkali und 37,97 % Cellulose 

erhalten und nach dem vorherbeschriebenen Prozefi unter 

Weglassung der Polyethylenglykolzugabe eine Viskose mit 

6,06 % Alkali, 7,36 % Cellulose, einer Viskositat von 

99 Kugelfallsekunden und einem f -Wert von 57,5 herge- 

stellt** Die Piltrierbarkeit entsprach inem Kr-Wert von. 

638 (entsprechend 2552 nach G # Aguilar) • 
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Erfindungsanspruch 

1 ♦ Verfahren zur Herstellung von Viskose mit guter Filtries*- 
barkeit aus .Bagasse z ells toff mittels Alkalisierung mit 
Satronlauge, Xanthogenierung der Alkali cellulose mit 
Schwefelkohlenstoff , Lgsung des Cellulo3exanthogenates 
in einer Eatronlauge zur Viskose und deren Filtration, 
gekennzeichnet dadurch, dafl die zerkleinerte Alkalicellu- 
lose des Bagassezellstoffs mit einer Lasting eines Poly- ■ 
ethylenglykols eines Molekulargewichtes kleiner als 2500 
in einer Konzent.ration*5 Massed hezogen auf die Cellu- 
lose, behandelt wird. 

2„ Verfahren nacfa Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dafl die 
genannte Behandlung vor Oder nach der Vorreife der Alkali- 
celluabse "durchgef Uhrt wirdv 

3. Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, dafl 
die Behandlung. mit MLschungen des Polyethylenglykols und 
seiner Derivate erfolgt. 



